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تهيه بدون فسژن کرباماتهای نوع اول و محافظت آمينها از طريق ترشيوبوتوکسی 

 تحت شرايط بدون حلال  H2SO4-Silicaکربونيل دار کردن در مجاورت 

 حسنی ميمرو   *د علی پورموسویيس

 داًشکدُ شيوي، داهغاى، ايزاىداًشگاُ داهغاى، 
 

 11/2/13: پذيزش تاريخ  42/3/13:تصحيح تاريخ  11/1/13:دريافت تاريخ

 چکيده:

بصَرت  در ايي هقالِ يک رٍش هَثز ٍ کارا بزای تهيِ کزباهاتهای ًَع اٍل اس الکلها ٍ فٌَلها با استفادُ اس سدين سياًات ٍ ًيش هحافظت آهيٌها

هجاٍرت سَلفَريک اسيد جذب شدُ رٍی سيليکاصل تَصيف هي شَد ٍاکٌشها در شزايط بدٍى حلال اًجام شدُ است. ايي رٍشها بَتَکسي کزبًَيل در 

 سادُ، هَثز ٍ دٍستدار هحيط سيست بَدُ ٍ اس هشيت باسدُ خَب تا عالي بزخَردار هي باشٌد.

 بَتَکسي کزبًَيل دار کزدى، الکل، سدين سياًات.کزباهاتهای ًَع اٍل، آهيي، هحافطت اس طزيق تزشيَ  واژگان کليدی :

 

 مقدمه:  -1

وشثبهبتْب هَاد خبهی ّؼتٌذ وِ ثشای تْیِ گؼتشُ ٍػیؼی اص پلیوش ّب ًظیش پلی یَستبى ثِ وبس هی سًٍذ ایي پلیوشّب دس ػبخت فَهْب، 

ف وؾ، لبسچ وؾ ٍ آفت وؾ دس كٌبیغ ؿیویبیی پَؿـْب، چؼجْب، پلاػتیىْب ٍ فیجشّب وبسثشد ٍػیؼی داسًذ. اص عشفی آًْب ثِ ػٌَاى ػل

 [ .5-1ٍاثؼتِ ثِ وـبٍسصی ًیض وبسثشد فشاٍاى داسًذ]

. ایي سٍؽ هؼبیت صیبدی ًظیش ػویت ثیؾ اص حذ فؼظى [5]اٍلیي ثبس وشثبهبتْب اص ٍاوٌؾ آهیٌْب ثب فؼظى یب هـتمبت آًْب ػٌتض ؿذًذ

ْیِ ایي تشویجْب اص ٍاوٌـگشّبی غیش ػوی ٍ دس جْت تَػؼِ هتذٍلَطی دٍػتذاس ٍ تَلیذ فشاٍسدُ ّبی جبًجی داسد ثش ایي اػبع ثشای ت

 هحیظ صیؼت تلاؿْبی صیبدی ؿذُ اػت.

اص تلاؿْب ثشای جبیگضیٌی سٍؿْبی دٍػتذاس هحیظ صیؼت ثجبی تىٌَلَطی ثش پبیِ فؼظى هی تَاى ثِ وشثًَیل داس ؿذى تشویجْبی 

،  [9] یب دی اوؼیذ وشثي  [8] ،وشثَوؼیل داس ؿذى آهیٌْب ثب اػتفبدُ اص وشثٌبتْبی آلی  [7] یٌْب ، وشثًَیل داس ؿذى اوؼبیـی آه [6] ًیتشٍداس

ًبم ثشد.ثِ ّشحبل   [11] ٍاوٌؾ الىل ّب ثب ػذین ػیبًبت ٍ تشی فلَئَسٍ اػتیه اػیذ دس حلالْبی خبف   [10] الىل داس ؿذى هـتمبت اٍسُ 

هـىلات ػذیذُ ای ًظیش صهبى عَلاًی ٍاوٌؾ، ثبصدُ ّبی ًبهٌبػت، دهبّبی ثبلا ٍ ثىبسگیشی حلالْبی  اوثش سٍؿْبی تْیِ ایي تشویجْب اص

ثِ هٌظَس وبّؾ آلَدگی HClO4-SiO2 آلی سًج هی ثشًذ. سٍؿْبی جذیذی ثِ ٍػیلِ هذسػی ػبلن ثب اػتفبدُ اص اػیذّبی جبهذی ًظیش 

ْب ًیض داسای هـىلاتی ًظیش ٍاوٌـگش گشاًمیوت هیجبؿذ. ثٌبثشایي ٌَّص تَػؼِ اهب ایي سٍؿ  [14-12] ّبی صیؼت هحیغی حلالْب گضاسؽ ؿذ

 سٍؿْبی وبسا ٍ ػجض ثشای ػٌتض ایي تشویجْب هذ ًظش داًـوٌذاى آلی هیجبؿذ.

 
                                                                                                                                                                                     

  :pourmousavi@du.ac.ir    E-mail                                       داوشيار شيمي آلي داوشگاٌ دامغان                                  نويسنده مسوول: *

 



پورموسوي و همکاران                                                       اول.... کزباماتهاي ووعتهيه بدون فسژن   

54 
 

دس   ( BOC  ثَتَوؼی وشثًَیل )گشٍُ-Nتشؿیَثَتَوؼی وشثًَیل داس وشدى آهیٌْب دس ػٌتض ثِ خبعش پبیذاسی گشٍُ -Nاخیشا سٍؿْبی 

. دی تشؿیَ ثَتیل دی وشثٌبت وِ  [15] هحیظ ثبصی ٍ دسهجبٍست ّؼتِ دٍػت ٍ فؼبل ثَدى دس ثشاثش اػیذ تَجِ لبثل هلاحظِ ؿذُ اػت 

. اگشچِ سٍؿْبی صیبدی دس هحیظ  [16] ثغَس گؼتشدُ ای اػتفبدُ هی ؿَد BOCاصًظش تجبسی دس دػتشع اػت ثِ ػٌَاى ٍاسد وٌٌذُ گشٍُ 

ٍلی سٍؿْبی ووی ثشای اًجبم ایي ٍاوٌؾ دس هجبٍست   [17] (اػتفبدُ ؿذُ  BOC) 2Oتَػظ BOCي ّب ثب گشٍُ ثبصی ثشای هحبفظت آهی

 (II)، هغZrCl4ػبػت(،  48-3ثب صهبى صیبد )  [18]  صیشوًَیب-وبتبلیضٍس اػیذ لَییغ گضاسؽ ؿذُ اص ایي سٍؿْب هی تَاى ثِ یتشیب

 . [19]  اؿبسُ ًوَد HClO4-SiO2تتشافلَئَسٍثَسات ٍ 

  ّبی اخیش، ٍاوٌـگشّبی جزة ؿذُ سٍی ػیلیىبطل ثِ دلیل ػغح توبع صیبد، پبیذاسی حشاستی ٍ هىبًیىی ثبلا، لذست دس ػبل

گشی ثبلا، اسصاى ٍ لبثل دػتشع ثَدى هَاد اٍلیِ، تْیِ ساحت ٍ آػبى ٍ جذاػبصی ساحت اص هخلَط ٍاوٌؾ وبسثشد فشاٍاى پیذا وشدُ اًتخبة

  .[24-20] اًذ

 روش تجربي: -2

  :مواد شيميايي مورد استفاده  -4-1

ّب ثِ ٍػیلِ وشٍهبتَگشافی ًذ. پیـشفت ٍاوٌؾ ولیِ هَاد ؿیویبیی هلشفی ثؼیبس خبلق ثَدُ ٍ اص وبسخبًِ هشن آلوبى خشیذاسی ؿذ

 اص جٌغ ػیلیىبطل ثشسػی ؿذ.  TLCّبی لایِ ًبصن سٍی كفحِ

 ها: دستگاه -4-4

IR  ٍNMR-1ّبی عیف ّب اص عشیك همبیؼِفشاٍسدُ
H ّبی صیش لشهض ثب دػتگبُ ّبی هؼلَم ؿٌبػبیی ؿذًذ. عیفثب تشویتFT-IR 

 ثجت گشدیذًذ. MHz 250 ثب لذست ثب اػتفبدُ اص دػتگبُ ثشٍوش NMRّبی ٍ عیف RXIپشویي الوش هذل 

 : H2SO4-Silicaتهيه سولفوريک اسيد جذب شده روي سيليکاژل  -4-3

 دس ػبػت دُ هذت ( هیلی هتش ث2/0ِ-/.063رسات ) اًذاصُ ثب ػیلیىبطل اثتذا ػیلیىبطل، سٍی ؿذُ جزة اػیذ ػَلفَسیه تْیِ ثشای

oدهبی
C 100 ثِ( %98) غلیظ اػیذ هیلی لیتش ػَلفَسیه 4/9 ػیلیىبطل، گشم 34 حبٍی چیٌی ّبٍى یه ثِ ػپغ. ؿذ دادُ حشاست 

          دس آٍى داخل ػبػت دٍاصدُ هذت ثِ ػپغ ؿذ، دلیمِ ػبییذُ 15 هذت ثِ آهذُ دػت ثِ هخلَط. ؿذ اضبفِ لغشُ لغشُ كَست

o دهبی
C 100 [25] ؿذ ًگْذاسی . 

 هاي ووع اول:روش کلي تهيه کزبامات -4-2

سیختِ ؿذ ٍ ایي هخلَط   H2SO4-Silicaاص g59/0 هیلی هَل( ٍ همذاس  2) g 13/0 دس یه ّبٍى چیٌی، هخلَعی اص ػذین ػیبًبت

دلیمِ ػبیؾ، هخلَط ٍاوٌؾ داخل  5هیلی هَل هـتك الىل ثِ ایي هخلَط اضبفِ گشدیذ ٍ پغ اص  1دلیمِ ػبییذُ ؿذ. ػپغ  5ثِ هذت 

 دسجِ ػبًتیگشاد ٍ یب دس دهبی اتبق لشاس دادُ ؿذ. پیـشفت 55-65هیلی لیتشی سیختِ ؿذ ٍ دس حوبم سٍغي دس دهبی  25یه ثبلي تِ گشد 

دًجبل ؿذ ٍ صهبى وبهل ؿذى ٍاوٌؾ ثذػت آهذ. پغ اص اتوبم ٍاوٌؾ، ثِ هخلَط ٍاوٌؾ ولشٍفشم اضبفِ ٍ تَػظ وبغز  TLCٍاوٌؾ ثب 

ػبصی هحیظ اػیذی اص ثیىشثٌبت ػذین اؿجبع اػتفبدُ ؿذ. پغ اص جذاػبصی فبص آلی اص فبص آثی ٍ تجخیش هٌظَس خٌثیكبفی كبف گشدیذ. ثِ

 ّبی ًْبیی ثب ثبصدُ ثبلا ثذػت آهذًذ. ٌٌذُ چشخبى، فشاٍسدُحلال ثَػیلِ تجخیش و
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 :(BOC)2Oها در مجاورت روش کلي محافظت آميه -4-1

 H2SO4-Silica (003/0هیلی هَلBOC)2O) (1  ،)هیلی هَل( ٍ  1ثِ یه ثَتِ چیٌی، حبٍی هخلَعی اص یه هـتك آهیٌی )

دًجبل ؿذ ٍ صهبى وبهل ؿذى ٍاوٌؾ  TLC( اضبفِ ؿذ ٍ تب تىویل ؿذى ٍاوٌؾ، تحت ػبیؾ لشاس گشفت. پیـشفت ٍاوٌؾ ثب گشم

اػتبت اضبفِ ٍ تَػظ وبغز كبفی كبف ؿذ. فشاٍسدُ ًْبیی پغ اص یبدداؿت گشدیذ. پغ اص اتوبم ٍاوٌؾ ثِ هخلَط ثذػت آهذُ، حلال اتیل

 خبى، ثذػت آهذ.تجخیش حلال ثَػیلِ تجخیش وٌٌذُ چش

 اعلاػبت عیفی ثشخی اص تشویجبت هٌتخت: -2-6

Benzyl Carbamate (Table 2 Entry 1): IR (KBr); 3419, 3334, 3285, 3200, 3020, 1689, 1615, 1574, 

1400, 1335, 1120, 1085, 1070, 1025, 910, 730, 693, 570 cm−1. 
1
H-NMR (250 MHz, CDCl3), δ ppm; 

4.8 (br, 2H), 5.10 (s, 2H), 7.30 (quasi s, 5H). 

3-phenyl-propyl Carbamate (Table 2 Entry 6): IR (KBr); 3420, 3326, 3285, 3200, 2970, 2950, 

2900, 2870, 1718, 1612, 1467, 1455, 1400, 1320, 1279, 1124, 1100, 1065, 1005, 964, 580, 535, 505 

cm
−1

. 
1
H-NMR (250 MHz, CDCl3), δ ppm; 1.96 (m, 2H), 2.72 (t, 2H), 4.07 (t, 2H), 4.54 (br, 2H), 

7.17-7.32 (m, 5H). 

2-Chlorobenzyl Carbamate (Table 2 Entry 3): IR (KBr); 3430, 3310, 3285, 3200, 3010, 1718, 

1578, 1378, 1349, 1340, 992, 911, 872, 628, 585, 543 cm
−1

. 
1
H-NMR (250 MHz, CDCl3), δ ppm; 4.78 

(br, 2H), 5.21 (s, 2H), 7.31-7.67 (m, 5H). 

phenyl carbamic acid tert-butyl ester (Table 3, Entry 1): IR (KBr); 3314, 1689, 1245 cm
−1

. 
1
H-

NMR (250 MHz, CDCl3), δ ppm; 1.52 (s, 1H), 6.47 (br, 1H), 7.07-7.10 (m, 1H), 7.22-7.25 (m, 4H). 

4-methylphenyl carbamic acid tert-butyl ester (Table 3, Entry 3): IR (KBr); 3376, 1684, 1240 

cm
−1

. 
1
H-NMR (250 MHz, CDCl3), δ ppm; 1.51(s, 9H), 2.29 (s, 3H), 6.42 (br, 1H), 7.07-7.10 (d, 2H), 

7.22-7.25 (d, 2H).  

Benzyl carbamic acid tert-butyl ester (Table 3, Entry 14): IR (KBr); 3366, 1694, 1248 cm
−1

. 
1
H-

NMR (250 MHz, CDCl3), δ ppm; 1.46 (s, 9H), 4.32 (s, 2H), 4.86 (br, 1H), 7.26-7.35 (m, 5H). 

 

 نتايج و بحث: -3

 : کزباماتهاي ووع اول  -3-1

ثِ ػٌَاى یه وبتبلیضٍس اػیذی  (H2SO4-Silica)ػیلیىبطل  سٍی ؿذُ جزة اػیذ دس ػبلْبی اخیش ًـبى دادُ ؿذُ وِ ػَلفَسیه

دس ایٌجب سٍؿی ساحت   [32-30] . دس اداهِ توبیل هب ثشای اًجبم ٍاوٌؾ ّب سٍی ثؼتشّبی جبهذ  [29-26] چٌذ هٌظَسُ وبسثشد فشاٍاى داسد

ٍى حلال سا گضاسؽ دس ؿشایظ ثذ H2SO4-Silicaثشای تْیِ وشثبهبتْبی ًَع اٍل اص ٍاوٌؾ الىلْب یب فٌلْب ثب ػذین ػیبًبت دس هجبٍست 

 (.1 ؿىلخَاّین وشد)
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R-OH    +    NaOCN
H2SO4-Silica

RO NH2

O

R= Alkyl, Aryl 

 1 شکل

ثشسػی ؿذ. دس یه آصهبیؾ وٌتشلی ٍاوٌؾ دس  H2SO4-Silicaدس اثتذا ٍاوٌؾ ثٌضیل الىل ثب ػذین ػیبًبت دس هجبٍست وبتبلیضٍس 

غیبة وبتبلیضٍس پیـشفتی سا ًـبى ًذاد. ثشای ثْیٌِ وشدى ؿشایظ ٍاوٌؾ تجذیل ثٌضیل الىل ثِ وشثبهبت هشثَعِ دس ؿشایظ هختلف ٍ دس 

  (.1هجبٍست حلالْب ٍ ًیض دس غیبة حلال ثشسػی گشدیذ)جذٍل

°دردمای H2SO4-Silicaي  NaOCNبا  (mmol 1). ياکىش بىسیل الکل 1جذيل 
C 55-65 در شرایط گًواگًن 

الفثبصدُ 
 سدیف حلال NaOCN (mmol) H2SO4-Silica (mmol) صهبى )ػبػت( 

0 24  2  0 - 1 

0 24  2  5/0 - 2 

25 24  2  1 - 3 

60 3  2  5/1 - 4 

85 1  2   2  - 5 

85 1  2  5/2 - 6 

40 2 1  2  - 7 

65 1 5/1  2  - 8 

65 1 75/1  2  - 9 

85 1 3  2  - 10 

30 2  2   2  THF 11 

45 2  2   2  CH3CO2Et 12 

65 5/2  2   2  CH3CN 13 

10 24  2   2  CH2Cl2 14 

35 8 2 2 CHCl3 15 

 گيری شذٌ است.الف: بازدٌ بعذ از جذاسازی ي استخراج اوذازٌ

گضاسؽ ؿذُ اػت،  ثِ هٌظَس ثشسػی اثش حلال، ٍاوٌؾ تْیِ ثٌضیل وشثبهبت دس هجبٍست  1ثب تَجِ ثِ ًتبیجی وِ دس جذٍل  

H2SO4-Silica ولشٍهتبى، ولشٍفشم، تتشاّیذسٍفَساى ٍ اتیل اػتبت اًجبم ؿذ. ّبی اػتًَیتشیل، دی، دس ؿشایظ ثذٍى حلال ٍ دس حلال

ّب ؿَد. ثِ ّویي دلیل دس ایي ٍاوٌؾثیـتش هی تش ٍ ّن ثبصدُ فشاٍسدُلال، ّن هذت صهبى ٍاوٌؾ وَتبُهـبّذُ ؿذ وِ دس ؿشایظ ثذٍى ح

ًـبى هی دّذ ثِ عَس ولی ؿشایظ  1ثبؿذ. ػبیش هَاسد جذٍل اص ؿشایظ ثذٍى حلال اػتفبدُ ؿذ وِ ثب اكَل ؿیوی ػجض ًیض ػبصگبس هی

دس ؿشایظ ثذٍى  2: 2: 1ثب ًؼجت  H2SO4-Silica، ػذین ػیبًبت ٍ ثبؿذ الىلصیش هیّبی ًَع اٍل ثِ كَست ثْیٌِ ثشای تْیِ وشثبهبت

°حلال ٍ دس دهبی 
C 65 -55 ّبی ًَع اٍل اًتخبة ؿذ. ثِ ٍ یب دهبی اتبق ثب ّن ٍاوٌؾ دٌّذ. ثٌبثشایي ؿشایظ فَق ثشای تْیِ وشثبهبت

دی فٌَل ًیض تحت ّویي ؿشایظ هَسد آصهبیؾ لشاس گشفتٌذ. ًتبیج دس جذٍل ّب، تؼذاّبی ًَع اٍل اص فٌَلهٌظَس ثشسػی اهىبى تْیِ وشثبهبت

 ( گضاسؽ ؿذُ اػت. 2)
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 2: 2: 1ّبی هَلی ثب ًؼجت H2SO4-Silicaّبی ًَع اٍل ثب اػتفبدُ اص ٍاوٌؾ الىل، ػذین ػیبًبت ٍ (: ًتبیج تْیِ وشثبهبت2جذٍل )

 Cدس ؿشایظ ثذٍى حلال دس دهبی اتبق ٍ یب دهبی
 الف°65-55

ةثبصدُ)%( صهبى )دلیمِ( فشاٍسدُ ػَثؼتشا سدیف
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 درجٍ ساوتيگراد بذست آمذٌ اوذ. 55-65در دمای  21-24ي  1-7َایالف: ردیف

 گيری شذٌ است.ب: بازدٌ بعذ از جذاسازی ي استخراج اوذازٌ

گزاسد. ثِ ًحَی تبحذٍدی سٍی ثبصدُ، صهبى ٍاوٌؾ ٍ حتی دهبی اًجبم ٍاوٌؾ تأثیش هیدس ایي سٍؽ هـبّذُ ؿذ وِ اصدحبم فضبیی، 

ّبی ّپتبًَل )سدیف-2ّپتبًَل ٍ -1ّبی ًَع اٍل دس صهبى ووتش ٍ ثب ثبصدُ ثیـتش ثِ فشاٍسدُ هَسد ًظش تجذیل ؿذًذ. ثب همبیؼِ ثبصدُ وِ الىل

--2ثَتبًَل ٍ -1( ٍ ّوچٌیي صهبى ٍ ثبصدُ 2اص جذٍل  13ٍ  12ّبی اوتبًَل )سدیف-2اوتبًَل ٍ -1( ٍ صهبى ٍ ثبصدُ 2اص جذٍل  9ٍ  8

 (، ایي ًتیجِ لبثل دسن اػت. 2اص جذٍل 11ٍ  10ّبی ثَتبًَل )سدیف

 ّبی عَلاًی،ّب دس دهبی اتبق، حتی ثب كشف صهبىّبی ثٌضیلیه ًـبى داد وِ ٍاوٌؾ تْیِ وشثبهبت اص ایي الىلًتبیج دس هَسد الىل

°دّذ. ثِ ّویي هٌظَس اص دهبی ّبی پبییي ثذػت هیثبصدُ
C 65-55 ّبی ّبی هَسد ًظش دس ثبصدُاػتفبدُ ؿذ ٍ تحت ایي ؿشایظ، وشثبهبت

اص جذٍل  3، 2، 1ّبی ولشٍثٌضیل الىل سا ًبم ثشد )سدیف -2هتَوؼی ثٌضیل الىل ٍ -4تَاى ثٌضیل الىل، ػٌَاى هثبل هیثبلا ثذػت آهذًذ. ثِ

2 .) 

-24ّبی ّبی ًَع اٍل، تؼذادی فٌَل )سدیفّب، وِ اص دیگش تشویجبت حبٍی ّیذسٍوؼی ّؼتٌذ، ثِ وشثبهبتثشای ثشسػی تجذیل فٌَل

°( هَسد آصهبیؾ لشاس گشفتٌذ ٍ هـبّذُ ؿذ وِ حتی ثب ثىبسگیشی دهبی2اص جذٍل  21
C65-55 ّبی ٍ دهبّبی ثبلاتش ٍ گزؿت هذت صهبى

ّبی پبییي ثذػت آهذًذ. ػلت ایي هَضَع، وبّؾ خللت ّؼتِ دٍػتی اتن وش ؿذُ، ٍاوٌؾ وبهل ًـذ ٍ ثبصدُّبی رعَلاًی، پغ اص صهبى

 آٍسد.ػول هیثبؿذ وِ دس سصًٍبًغ ثب حلمِ ثٌضًی اػت ٍ اص حولِ هَثش اتن اوؼیظى هوبًؼت ثِاوؼیظى فٌَل هی
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 : 2O(BOC)ها به کمک محافظت آميه -3-4

دػت آهذُ وشثبهبتی ثؼیبس ثبؿذ. فشاٍسدُ ثِداس وشدى ایي گشٍُ هیثَتَوؼی وشثًَیلگشٍُ آهیٌی، تشؿیَّبی هحبفظت یىی اص سٍؽ

داس ثَتَوؼی وشثًَیلّب، تشؿیَثبؿذ. ثِ ػٌَاى هذل اص ثیي آهیيّبی ًَولئَفیلی هیپبیذاس دس ثشاثش ّیذسٍطًبػیَى وبتبلیضٍسی ٍ ٍاوٌؾ

، ثشسػی گشدیذ. ایي ٍاوٌؾ دس ؿشایظ ثذٍى حلال ٍ دس H2SO4-Silicaدس هجبٍست وبتبلیضٍس  2O(BOC)وشدى آًیلیي ثب اػتفبدُ اص 

داس ثَتَوؼی وشثًَیل% دسكذ اًجبم ؿذ. ٍاوٌؾ ولی ثشای هحبفظت آهیٌْب ثب تشؿی92َثب ثبصدُ  H2SO4-Silica گشم 003/0هجبٍست

 (.2 ؿىلثبؿذ )وشدى  ثِ كَست صیش هی

NH

R

R1

+ (Boc)2O

RT, Solvent-free

N

R

R1

Boc

R, R1= H, Alkyl, Aryl

H2SO4-Silica(1mol%)

conditions

 

 2 ؿىل

ّبی هختلف، ّب، اًتخبة ؿذ. ٍاوٌؾ آهیيداس وشدى آهیيثَتَوؼی وشثًَیلثٌبثشایي ؿشایظ روش ؿذُ دس ثبلا، ثشای تشؿیَ

 ( گضاسؽ ؿذُ اػت.3هشثَعِ ثب ثبصدُ ثبلا گشدیذ. ًتبیج دس جذٍل ) N-BOCتحت ؿشایظ فَق، هٌجش ثِ تـىیل 
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 در شرایط بذين حلال ي در دمای اتاق 2O(BOC)( با استفادٌ از گرم 003/0) H2SO4-Silicaَا در مجايرت وتایج محافظت آميه (:3جذيل )

 الفباسده)%( سمان )دقيقه( فزاورده سوبستزا رديف
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 الف: بازدٌ پس از جذاسازی ي استخراج اوذازٌ گيری شذٌ است.

-( وِ داسای حلمِ فَسا3اص جذٍل  19ّبی حؼبػی ًظیش فَسفَسیل آهیي )سدیف اص هضایبی ایي سٍؽ هی تَاى ثِ هحبفظت ؿذى آهیي

ؿَد وِ ؿًَذ، اؿبسُ وشد. اص ًتبیج، چٌیي اػتٌجبط هیهشثَعِ تجذیل هی N-BOCػیذی ّؼتٌذ ٍ ثب ثبصدُ ثبلا ثِ ًی حؼبع ثِ هحیظ ا

 3صهبى ٍاوٌؾ ٍ تب حذٍدی ثبصدُ آى، ثؼیبس تحت تأثیش اصدحبم فضبیی اعشاف گشٍُ آهیٌی اػت. ثِ ػٌَاى هثبل پبسا تَلَئیذیي )سدیف 

جذٍل  8دی هتیل آًیلیي )سدیف -2،6ؿَد ٍ یب ظت هی( هحبف3جذٍل  4( دس صهبى وَتبّتشی ًؼجت ثِ اٍستَ تَلَئیذیي )سدیف 3جذٍل 

 تشی ثشای تىویل ٍاوٌؾ ًیبص داسد.( صهبى ثؼیبس عَلاًی3

ؿَد، تأثیش هیضاى لذست ًَولئَفیلی ًیتشٍطى آهیٌی اػت ثِ ًحَی وِ دس ( اػتٌجبط هی3ّبی جذٍل )ًتیجِ دیگشی وِ اص دادُ

--2ًیتشٍآًیلیي، -2وٌذ. دس هَاسد ًیتشٍطى آهیٌی ّؼتٌذ، ٍاوٌؾ ثِ وٌذی پیـشفت هی تشویجبتی وِ داسای گشٍُ وـٌذُ ٍ غیشفؼبل وٌٌذُ

 N-BOCولشٍثٌضٍفٌَى ٍ دی فٌیل آهیي، تشویت ّشدٍػبهل الىتشًٍی ٍ فضبیی، ػجت ؿذ وِ ایي تشویجبت ثِ -5-آهیٌَ-2ولشٍآًیلیي، 

ی ًیتشٍ، ػجت ؿذ تب ًَولئَفیلیؼیتِ اتن ًیتشٍطى وبّؾ یبثذ ٍ ًیتشٍآًیلیي، ٍجَد گشٍُ وـٌذُ لَ -4هشثَعِ تجذیل ًـًَذ. دس هَسد 

 ٍاوٌؾ دس هذت صهبى عَلاًی پیـشفت ثؼیبس ووی داؿتِ ثبؿذ. 

 21هشثَعِ تجذیل ؿذًذ. ثِ ػٌَاى ًوًَِ، دٍدػیل آهیي )سدیف  N-BOCّبی آلیفبتیه دس هذت صهبى وَتبُ ثب ثبصدُ ثبلا ثِ آهیي

 دسكذ ثِ فشاٍسدُ هَسد ًظش تجذیل ؿذ. 98ٍ ثبصدُ دلیمِ  4( دس هذت صهبى 3جذٍل 

ثش اػبع ًتبیج فَق ایي سٍؽ وبسایی خَد سا دس تجذیل آهیٌْبیی ثب ػبختبسّبی هتفبٍت آلیفبتیه، آسٍهبتیه ٍ ًیض ّتشٍػیىل دس صهبى 

اوٌؾ دی آهیٌْبی هتمبسى وَتبّی ثب ثبصدُ ّبی ػبلی ثِ فشم هحبفظت ؿذُ خَد ًـبى هی دّذ.  اص عشفی هـبّذُ هی ؿَد وِ دس ٍ

-Nسا دس  H2SO4-Silicaفشاٍسدُ هحبفظت یه گشٍُ آهیٌی ثب ثبصدُ خَثی ثِ دػت هی آیذ. ٍ ًتبیج فَق تبثیش وبتبلیضٍسی ٍ وبسایی ثبلای 

BOC .داس وشدى آهیٌْبی هختلف ًـبى هی دّذ 

داس ؿذى آهیٌْب گضاسؽ ؿذُ ٍاوٌؾ  N-BOCی  ثب ػبیش وبتبلیضٍسّبیی وِ اخیشا ثشا H2SO4-Silicaثِ هٌظَس همبیؼِ وبسایی 

 آهذُ اػت. 4آًیلیي ثب دی تشؿیَثَتیل دی وشثٌبت هجٌبی همبیؼِ لشاس گشفت ًتبیج دس جذٍل 
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 در دمای محيط2O(BOC) آويليه با  N-BOC . مقایسٍ کاتاليسيرَای مختلف در محافظت 4جذيل 

هشجغثبصدُ 
 سدیف وبتبلیضٍس حلال صهبى )ػبػت( 

1889 14 CH3CN Yttria-Zirconia 1 
3389 1 Neat FeCl3 2 
3490 12 CH2Cl2 Zn(ClO4)2.6H2O 3 
3575 5/2 H2O B-cyclodextrain 4 
 CH2Cl2 Sulfonic acid functionalized silica 5 دلیمِ 45 3683
3797 1 n-Hexane Saccharin sulfonic acid 6 
3360 48 Neat Uncatalyzed 7 

الف93
 Neat H2SO4-Silica 8 دلیمِ 25 

 شرایط ایه پريشٌ: الف

دس همبیؼِ ثب ػبیش وبتبلیضٍسّب دس صهبى وَتبّتش ٍاوٌؾ ٍ ػذم اػتفبدُ اص  H2SO4-Silica وبسایی وبتبلیضٍس 4ثب تَجِ ثِ ًتبیج جذٍل 

 حلال هـبّذُ هی گشدد.

 وتيجه گيزي:  -2

ّب دس ایي پشٍطُ ّبی ٍاوٌؾػبصی فشاٍسدًُیض هضایبی ایي تشویجبت دس هشاحل خبلقّبی جبهذ دس ػٌتض ٍ ثب تَجِ ثِ وبسثشد صیبد اػیذ

ّبی  ّبی ًَع اٍل ٍ هحبفظت گشٍُّبیی ًظیش تْیِ وشثبهبتدس ٍاوٌؾ H2SO4-Silicaوبسثشد اػیذ ػَلفَسیه جزة ؿذُ سٍی ػیلیىب 

ّب ثب دس هجبٍست ػذین ػیبًبت ٍ الىل ّبی ًَع اٍلشثبهبتّب ثشسػی ؿذ. تْیِ وداسوشدى آهیي N-BOCّب اص عشیك ػبهلی ًظیش آهیي

ّبی داس وشدى ثب ثبصدُ خیلی خَثی ثشای آهیي N-BOCّب اص عشیك ثبصدُ ػبلی دس ؿشایظ ثذٍى حلال اًجبم ؿذ ٍ ًْبیتبً هحبفظت آهیي

هضایبی ایي اػیذ ًظیش اسصاًی ٍ دس دػتشع  ثبؿذ.هی H2SO4-Silicaالىتشٍى اص دیگش وبسثشدّبی ٍاوٌـگش آلیفبتیه ٍ ًیض آسٍهبتیه پش

تَاًذ اص ًتبیج هْن ایي پشٍطُ ثبؿذ. اص عشفی ّبی فَق هیثَدى هَاد اٍلیِ ٍ ًیض ػبدگی سٍؽ تْیِ آى دس وٌبس ثبصدُ خَة تب ػبلی ٍاوٌؾ

 ش ایي پشٍطُ للوذاد گشدد.تَاًذ اص ًتبیج هْن دیگّبی فَق هیػٌَاى یه ػبهل آلَدُ وٌٌذُ هحیظ صیؼت دس ٍاوٌؾحزف حلال ثِ

 

 :تشکز-1

 ی اص ایي پشٍطُ لذسداًی هی گشدد.ص داًـگبُ داهغبى ثِ دلیل حوبیت هبلا
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